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Process for the preparation of optically pure alkyl lactates 
by condensation of an enantiomer of lactic acid (A) with an 
alcohol (B) cont/S^dirii^m^ 1^' carbon attorns, where: - the 
condensation of ^ lactic' acid (A) With an excess of alcohol (B) 
is carried out in at least one enclosure in the absence of 
catalyst at a temperature below 140 DEG C, in that the excess 
alcohol and the water produced by the esterif ication reaction 
but not the ester is removed by means of an entrainment with 
alcohol or by means of an entrainer, - in at least one 
separate enclosure the remaining alcohol is removed and the 
ester is separated off by distillation under reduced pressure, 
- in a last enclosure the residue obtained after distillation 
of the ester is treated with a water alcohol mixture and the 
mixture originating from the said treatment is introduced into 
the esterif ication enclosure. 
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Abstract of EP0287426 

Process for the preparation of optically pure alkyl lactates by condensation of an enantiomer 
of lactic acid (A) with an alcohol (B) containing 1 to 12 carbon atoms, where: - the 
condensation of laetic^acid (A)^with"an excessforalcpHdl^(^ is carried out in at least one 
enclosure in the absence of catalyst at a temperature below 140 DEG C, in that the excess 
alcohol and the water produced by the esterification reaction but not the ester is removed by 
means of an entrainment with alcohol or by means of an entrainer, - in at least one separate 
enclosure the remaining alcohol is removed and the ester is separated off by distillation under 
reduced pressure, - in a last enclosure the residue obtained after distillation of the ester is 
treated with a water alcohol mixture and the mixture originating from the said treatment is 
introduced into the esterification enclosure. 



This Page Blank (usptoj 



® 




Europaisches Patentamt 
European Patent Office 
Office europden des brevets 





(11) Num6ro de publication ; 0 287 426 B1 



® 



FASCICULE DE BREVET EUROPEEN 



6s) Date de publication du fascicule du brevet : 
24.07.91 Bulletin 91/30 



@ int 01.*^ : C07C 69/68, GOTO 67/08 



@ Num^ro de d6p6t : 88400797.2 



Date de d6p6t : 01.04.88 



@ Proc6d6 de preparation d'esters de I'aclde lactlque optiquement purs. 



@ Priority : 13.04.87 FR 8705407 



Date de publication de la deniande : 
19.10.88 Bulletin 88/42 



6S) Mention de la d§livrance du brevet : 
24.07.91 Bulletin 91/30 



(§4) Etats contractants d6sign6s : 

^ AT BE CH DE ES FR GB GR IT U LU NL 



Titulaire : RHONE-POULENC CHIMIE 

25, qual Paul Doumer 

F-92408 Couitoevole C6dex (FR) 



@ Inventeur : Alas, Michel 
12, rue Elol Ricard 
F-79500-Melle (FR) 
Inventeur : Bouniot, Albert 
Bois Joli Palzay Le Tort 
F-79500-Meiie (FR) 
Inventeur : Redien, Pierre 
Perrldre de Vhail 
F-79500^MeUe (FR) 



(S^ Docunnents dUt&s : 
US-Ar 2 406 648 
US-A- 2 410 740 
US-Ar 2 519 906 



MandalaIre : Le Pennec, Magall «tal 
^ RHONE-POULENC INTERSERVICES Senrlce 
Brevets Chbnie 25, Qua! Paul Doumer 
F-92408 Court)evoie CMex (FR) 



tn 

CM 



CO 
CM 



a. 

lU 



Jouve, 18, rue Saint-Denis, 75001 PARIS 



1 



EP 0 287 426 B1 



2 



Description 

La pr^sente invention conceme un pFoc^6 de 
preparation (festers de Tacide lactlque. Elle conceme 
plus particuli^ment un proc6d6 am6lior6 d'est^rifi- 
cation de Tactde lactique par des alcods contenant 1 
d 12 atomes de cartrane. 

Les orocSdte classiaues de Drdoaration de lac- 
tate de m^thyle consistent ^ condenser i'actde lacti- 
que avecle methanol en presence d'un acide mineral 
tel que I'aclde borique, phosphorique et tout particu- 
li^ment I'acide sulfurique. Uacide sulfurique utilise 
conrmie catalyseur d'estdrification doit ensuite §tre 
s6par6 du lactate de m6thyle par neutralisation au 
carbonate de sodium sulvi d'une separation par filtra- 
tion du sulfate de sodium produit Le rendement 
obtenu en fin d*op6fation sur i'acide lactique introduit 
ne ddpasse g^ndralement pas 80%, 

L'industrie a cherch6 ^ modifier I'agent de neutra- 
lisation de fagon d Sviter la formation de sulfate de 
sodium qui a tendance k boucher ies colonnes mais 
aucun des agents de neutralisation essay^s (soude, 
potasse) n'a permis d'atteindre un proc^dd satisfal- 
sant industrieilement 

II est aussl connu d'apr^ le brevet anglais n"* 
907322 de r6aliser Test^rification d une temperature 
d'envlron 150^C de fagon k provoquer la vaporisation 
du lactate de mitfiyle qui est entratne en t§te de la 
colonne d'estdriftcation en m§me temps que I'alcool. 

Dans les conditions d'esterification d6crites dans 
le tnBvet GB 907322 c'est d dire aux environs de 
150^0 on observe une racemisation du motif lactique 
d'autant plus importante que la temperature est eie- 
vee. D'autre part Tester sort en tdte de colonne 
melange e Talcodl et e i'eau de reaction d'oO il faut le 
separer. 

II a maintenant ete trouve un nouveau procede de 
preparation de lactate de mettiyle presentant un 
degre de purete en un seul enantiomere surprenant et 
un rendement chimique calcuie sur Tadde lactique 
neanmoins toujours excellent (superieur e 98%). 

Ce procede consiste e effectuer une esteriflcation 
de I'acide lactique optk|uement actif par un alcool 
contenant 1 e 12 atomes de carbone dans une 
enceinte, e une temperature inferieure k iAO'^C et en 
I'absence de catalyseur. 

L'avantage de ce precede par rapport au brevet 
GB 907 322 consiste e effectuer Testerffication sans 
distiller Tester en tete de colonne, ce qui evite les pro- 
biemes de bouchage dOs aux impuretes de Tadde 
lactique teOes que les ions mineraux: sodium, 
magnesium, potassium, calcium, les acides amines et 
les proteines diverses. En effet les impuretes diverses 
sont solubles dans la solution formee par Tester et 
Texces d*aIcool alors que dans le cas du brevet GB 
907 322 oO Tester et Talcool sont eiimines en tftte de 
colonne les impuretes predpttent et obturent rapide- 
ment la colonne, d'apr&s nos propres experiences 



nous avons constate qu'en 5 jours 11 est impossible de 
faire passer tout le tiquide dans la colonne car ^le est 
totalement colmatee. 

Le probieme avait ete drconscrrt par HOECHST 

5 dans son brevet DE 3.222.837 par Taddition d'un sol- 
vent lourd (propanediol et ethylene oxyde de poids 
moieculaire compris entre 400 et 2000) qui pennet de 
solubiliserles imouretes de Tacide lactique et les sous 
produits lourds issus de Testerification. Ce precede 

10 resoud le probieme de colmatage mals e un coOt qui 
ne le rend pas industrialisable. 

Uautre avantage du procede de la presente 
invention par rapport au brevet GB 907 322 consiste 
e effectuer Testerification e une temperature infe- 
rs rieure ce qui minimise considerablement les probie- 
mes de racemisation. 

II permet en outre une esterlfication avec des 
alcods lourds contenant plus de 2 atomes de car- 
bone, ce que ne permettait pas le procede du brevet 

20 anglais precedemment mentionne. 

Les alcods utilises dans le procede de la pre- 
sente Invention dont des alcods primalres ou seoon- 
daires aliphatiques lineaires ramifies ou cydtques 
contenant 1 d 12 atomes de cart>one. Les diols peu- 

25 vent etre aussi utilises dans le precede de Tinvention. 
On peut citer non llmltativement le methand, Tetha- 
nol. Tisopropanol, I'isobutanol, Tetiiyl-2 hexand, 
reUiyiene glycol, le cydohexanol. 

L^rsque les alcods utilises sont des alcods all- 

30 phatiques contenant plus de quatre atomes de car- 
bone, on ajoute avantageusement lors de la 
separation de Talcool du milieu reactionnd par distil- 
lation, un agent fomnant un azeotrope avec Teau pro- 
duite par Testerification td que par exemple le 

35 toluene, le benzene, le xylene, Toxyde d'isopropyle, 
I'oxyde de butyle, le methyltertiobutyiether, les hydro- 
carbures eventuellement chlores, le cyclohexane. 

Pour une mellleure mise en oeuvre de Tinventibn, 
on prdf&re utillser un rapport mdaire de Talcool d 

40 Tacide lactique compris entre 1 ,3 et 4. Dans le cas des 
alcods lourds contenant plus de 4 atomes de cart>one 
le rapport sera proche de 13 et dans le cas des 
alcods les plus les legers i sm volsin de 4. 

II est evident que Talcod en exces sera separe et 

45 recyde pour une nouvelie esterification. 

La quantite d'agent fbnmant un azeotrope avec 
Teau sera calcdee par tout honune du metier defagon 
e eiiminer toute Teau fonmee au cours de Testerifica- 
tion. Cette quantite variera done en fonctbn de i'agent 

50 choisi et de la quantite d'adde lactique Intoduite. 

Linvention va etre decrlte plus oompietment afin 
d'en detainer le fonctionnement oonfbmiement au 
dessin cl-apres annexe. 

Dans un r6acteur ou une colonne d'esterification 

55 reference R on introduit I'alcod (B) et i'adde lactique 
(A) optiquement actif. On chauffe le reacteur entre 90 
et 140''C (de preference entre 95 et 130^C) pendant 
5 e 12 heurss et de preference pendant environ 8 heu- 
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res. L'alcool boufllant assure le melange du mOieu 
r^actionnel. 

Aprds la p6riode d'estdrification te melange 
obtenu est bitroduit dans un cdonne plateaux pro- 
fonds" (C2) oO Ton Introdult aussi un excte d'alcool 
surchauff6 (B) lorsque ce dernier contient au maxi- 
mum 4 atomes de carbone ou un agent fonmant un 
aztotrope avec I'eau lorsque l'alcool contient plus de 
4 atomes de carbone. On entend par "oolonne** d pla- 
teaux profonds" toute colonne permettanl un contact 
prolong* enlre deux llquldes ou un gaz et un liquide 
Introdutts d centre courant I'un de I'autre. 

En tdte de la oolonne Ci surmontant la colonne C2 
on 6Iimine un m61ange eau-alcool ou un melange 
eau-alcool-az6otrope lorsque Ton utilise un tei agent 

II est Evident que pour la comprehension de 
I'invention. le rtecteurou la colonne R et les colonnes 
Ci et C2 ont 6t6 dlff6rencl6s. mais Pinventfon ne doit 
pas §tre r^duite ^ ce type d'Installation ; elle couvre 
tout type Equivalent d'instaliation permettant un 
contact m§me dans une seule unit6 d'un alcod et 
d'acide lactique et r6limination de Talcool excdden- 
taire et de I'eau form6e au cours de rest6rification. 

L'eau et Talcool ou I'eau, l'alcool et ragenl for- 
mant un aztotrope avec Teau sont s6par6s par toute 
toute m6thode dassique connue de I'homme de Tart 
dans une colonne Ce. L'alcod pur et anhydre sortant 
de la colonne Ce est r^lntrodult dans i'encelnte R. 

L'ester lactique brut r6cup6r6 au pied de la 
colonne C2 contient une quantity Importante de pdy- 
lactates, d'acides polylactlques de sels mln6raux et 
de protdines. II est introdult dans une colonne C3 afin 
d'EIimlner tout l'alcod rdsiduaire et les traces Even- 
tuelles d'agent formant un azEotrope sous presslon 
r^dulte. 

Le r6sidu aprte distillation est Introdult dans un 
colonne (C4) afin de s6parer Tester (D) par distillation 
sous presslon r^dulte comprise entre environ 10* et 
102 Pascal. 

Aprte distillation de I'ester tes sels min6raux pr6- 
cipllent et sont 6llmln6s par simple d6cantation dans 

une enceinte E. 

Les polylactates rdsldualres sont d6pdym6rl86s 
par un Iraitement d Teau et/ou £1 l'alcod dans une 
enceinte 5 k une temperature comprise entre 100 et 
leO'^C et de preference d'envkon 130^. 

L'eau. Talcool ou le melange eau-alcool servant 
d'agent de d6polym6risation contient de preference 0 
d 20% en poids d'alood pour les alcods lourds conte- 
nant plus de quatre atomes de carbone de fagon d 
conserver une phase homogene. Ce melange eau-al- 
cod peut avantageusement provenir de la colonne 

Ci. 

Ce traitement de pdylactates dure avantageuse- 
ment 1 e 3 heures. 

La quantite de melange eau-alcool rapportee k la 
quantite de pdylactates d depolym6rlser est avanta- 
geusement comprise entre 10 et 35% en poids. 
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Apres cette etape de traitement des polylactates 
on obtient un melange adde lactique-alcool cove- 
nant une b-es foible quantite de produits faiblement 
polymerises qui est recydee dans Tenceinte R. 

L'invention va etre plus compietement decrite h 
Taide des exemples suivants qui ne doivent pas etre 
conslderes comme limitatifs de l'invention. Elle 
comprend tous les moyens constituent des equiva- 
lents techniques des moyens decrits. 

EXEMPLE 1 

Dans une cuve esterificatrice chauffee ayant un 
vdume de 100 cm^ et sumiontee d'une colonne de 
distillation debordant dans une colonne e plateaux 
piofonds. on allmente en continu 20 g/h d'aclde lacti- 
que hydrate k 80% d'adde lactique et 20 g/h de 
metiianol en chauffant pour tenir la temperature k 95- 
IdO"". On souffle k la base de la cdonne e plateaux 
profonds 30 g/h de methanol que Ton vaporise au 
prealable k 120-1 SO^'C. 

On recupere en tete de colonne un melange de 
methand et d'eau que Ton regenere k I'etat de metiia- 
nd sec par distillation. En pied de la colonne k pla- 
teaux profonds. on obtient un melange methanol, 
lactate, adde ladique et pdymeres lactiques (debit 
40 g/h). Ce melange est rectifie sous pression reduite, 
ce qui permet de recuperer le lactate de methyle (E = 
72«C/6600 Pa (50 Torr) (debit 18 g/h). Les polymeres 
lactiques et I'adde lactique (debit 12 g/h) sont addi- 
tionnes de methanol hydrate ou rion (debit 6 g/h) et 
portes k 130^0-140*0 pendant 3 heures et recydes 
dans la cuve esterificatrice. 

Le rendemenl obtenu lactate de methyle/aclde 
lactique est superieur k 98%. La purete optique de 
I'ester n'est pas alteree par rapport k celle de I'adde 
utilise. 

EXEMPLE 2 

Dans le mSme appareillage que celul decrit dans 
I'exemple 1, on allmente dans la cuve 20 g/h d'adde 
lactique hydrate (80% d'adde) et 20 g/h d'isopropand 
tout en maintenant sa temperature k 95-130*'C. On 
souffle k la base de la colonne k plateaux profonds 30 
g/h de vapeur d'isopropand k 120-150*»C. 

On recupere en tete de I'isopropanol humide qui 
est regenere de fagon dassique avec un entraineur 
d'eau. En pied de la colonne k plateaux profonds 50 
g/h d'un melange Isopropand adde lactique, poly- 
mere lactique et lactate sont recuperes. Ce melange 
est rectifie sous pression reduite pour recuperer I'iso- 
propanol puis le lactate d'isopropyle (23 g/h) (E = 
95«C sous 6600 Pa (50 Tonr). Les polymeres ladi- 
ques et I'adde lactique (debit 32 g/h) sont addltionnes 
d'isopropand hydrate ou non (debit 10 g/h) et portes 
k ISO-UO^'C pendant 3 heures et recydes dans la 
cuve esterificatrice. 
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EXEMPLE4 

On utilise le mSme appareillage et le m^e mode 
op6ratoire que d ans Pexemple n**3. 

5 

a) On charge : 

•2 parts d'actde lactique ^ 81% (2 moles), 
•3,5 parte d'^thanedio!. 

On maintlent 120^0 pendant 4 h en soufflant le 
10 cydohexane. 

Celui-cl entratne : 
•0,7 part d'eau 

L'aciditd du bain passe de 3 d 0,9 6qu. d'acide/kg. 

b) On distflle comme en b) de Texemple n*' 3. Le 
iS monolactated'§thanediof passe d 120-125'' sous 120 

Pascal (1 Tonr). 

On r6cup§re dans les fractions : 
•2.7 parts d'^thanediol, 

• 1,1 part de monolactate d'^thanedid. 

20 II reste une part de r6sldus lourds constituds de 
dOactate, polyfactate et d'addes polylactiques (au- 
dessus de 135^ en pied). 

c) Ce r^sidu est hydrolys6 3 h ^ 135''C en autodave 
avec 0,2 part d'eau. 

25 L'addlt6 passe de 0.7 k 3fi0 6qu. d'adde/icg. 

d) L'hydrdysat est ajout^ d : 

• 3 parts d'acide lactique et . 
•2 parts d'^thanediof. 

En 5 h d'est6rification h 120«C, I'addit^ passe de 
30 4,3 ^ 1 6qu. d'adde/lcg. 

Le cydohexane a entratnd : 

• 1 part d'eau 

e) On distflle comme en b). On rScup&re : 

• 1,3 part d'6thanediol, 

35 • 1 ,9 part de monolactate d'^thanediol. 

II rests un r^sidu riche en dilactate de 2 parts, 
f) L'analyse montre que ce r6sidu contient 79% 
d'adde lactique potentieL Pour 5 moles d'acide lacti- 
que mis en oeuvre, on a done rtojp^r^ 3 moles de 

40 monolactate d*6thanediol. Le rendement est done vol- 
sln de 97%. 

N.B. : 8 y a un int6r§t d optor avec un grand 
exc^ d'^thanedld, comme dans la premiere opera- 
tion, sinon on prodult t)eaucoup de diester k recyder 
45 et hydrdyser oomme les pdyiactates. Ce diester est 
d'aileurs difficQe h s6parer du monoester par distilia- 
tlon. 
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Le rendement obtenu lactate d'Isopropyle/aclde 
lactique est de 98%. La puret^ optique de Tester n'est 
pas alt^r^e par rapport d celle de i'adde. 

EXEMPLE3 

Dans rexemple suivant les parts sont des parts 

On utOise un ballon tricol en venre surmont6 d'une 
colonne Vigueuxaveccondenseurettfrage. Le ballon 
est chauff6 61ectriquement avec regulation de tempe- 
rature ; on peut y aiimenter avec une pompe peristal- 
tique du cydohexane en continu. 
a) On charge : 

— 2 parts d'adde lactique d 81% (2 moles) 

— 3 parts d'ethylhexanoi 

On maintient 120^0 dans le ballon pendant 3 h. 
tout en soufflant 8 parts de cydohexane. L'additd du 
bain passe de 4,3 d 1 equ. d'addeVlcg. Le cydohexane 
condense a entraTne : 

• 0,6 part d'eau b) On distille le contenu du ballon 
"in situ", sous vide progress if : le reste de cydo- 
hexane, puis rethylhexanol, puis le lactate 
d'ethythexyte. Celul-ci passe e 96-100^ sous 200 
Pa (1,5 Torr). On arrets d 120"* en pied de cuve. 
II reste : 

• 1 part de residu 

(melange adde lactique - pdylactique et iactate- 
polylactate). 

L'analyse sur les fractions montre que Ton a recu- 
pere : 

• 1 ,2 part d'ethylhexanol 

• 2,2 parts de lactate d'ethylhexy I. c) Le residu est 
charge dans un petit autodave en inox de 500 ml 
avec : 

•0,2 part d'eau 

On chaufTe sous agitation 3 h e 135*C L'acidite 
passe de 1,1 ^ 3,6 equ.d'acide/kg. 
d) Avec le residu hydrolyse, on charge dans le ballon 
de reaction : 

•2 parts d'acide lactique, 

•3 parts d'ettiylhexanol. 

On chauffe comme en a) en soufHant le cydo- 
hexane. En 3 h, racidite passe de 3 d 0,8 equJkg et 
i'on condense : 

• 0,7 part d'eau e) En distfllant comme en b) on 
recupere : 

• 1,2 part d'ethylhexanol, 

•3,1 parts de lactate d'ethylhexyle. 

11 reste 1 ,2 part de residu. 
f) L'analyse (saponification et chromato) montre que 
le residu contient 80% d'adde lactique potentiel (done 
recuperable par les hydrolyses sulvantes). 

Pour 4 mdes d'adde alimente, on a done fabrf- 
que 2,75 mole de lactate d'ethylhexyle et II reste 1,10 
mde d'adde lactique. 

Le rendement diimlque est done voisin de 96%. 



1) Procede de preparation de lactates d'alkyle 
optiquement purs par condensation d'un enantiomere 
de I'adde lactique (A) avec un alood (B) contenant 1 
55 e 12 atomes de carbone carac(6rlse en ce que : 

— dans au moins une enceinte on effectue la 
condensation de i'adde lactique (A) avec un 
exces d'alcod (B) en I'atksenee de catalyseur d 
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une temp6raturB Inf6rleure d 140*C, en ce qu'on 
6Ilmlne au moyen d'un entrainement d raloooi ou 
au moyen d'un entraTneur I'exc^s d'alcoo! et I'eau 
produite par la reaction d'estdrification mais pas 
Tester, 

dans au molns une enceinte dlistincte on 611- 

mine le reste de raloooi et on s6pare Tester par 
distillation sous presslon r^duite, 
—dans une demidre enceinte on tralte le r6sidu 
obtenu apr6s distillation de Tester par un melange 
eau alcool et on Introduit le m6!ange issu dudit 
traitement dans Tenceinte d'estSrificatlon. 

2) Proc6d6 selon la revendication 1 caract6ris6 
en ce que Ton utilise un rapport molaire de I'aloool k 
Tacide lactique compris entre 1 ,3 et 4. 

3) Proc^dd selon la revendication 1 caract6ris6 
en ce que Talcool est choisi parnii le methanol, T6tha- 
nol, Tisopropanol, T6thylhexanol, l"6thanedlol. 

4) Proc6d6 selon la revendication 1 caract6ris6 
en ce que Tentraineur est un compos6 formant un 

az6otrope avec Teau. 

5) Proc6d6 selon la revendication 4 caract6ris6 
en ce que Tentraineur est choisi pamni le toluene, le 
benzene, le xylene. Toxyde d'isopropyle. Toxyde de 
butyle, le methyl tertiobutyl6ther, le cyclohexane. 

6) Proc6d6 selon la revendication 4 caract6ris6 
en ce que Tentraineur est le cyclohexane. 

7) Proc6d6 selon la revendication 1 caract6ris6 
en ce que dans la demidre enceinte on traite le r6sidu 
par le melange eau-alcool, d'est6rification d une tem- 
perature comprise entre 100 et 160X et de prefe- 
rence e environ 130^C. 



Patentanspruche 

1. Verfehren zur Herstellung von optisch relnen 
Alkyilactaten durch Kondensation eines MilchsSure- 
Enantiomeren (A) mlt einem Alkohol (B), der 1 bis 12 
KohienstDffatome enthalt, dadurch gekennzeichnet. 
da&man 

In mindestens eineim geschlossenen Raum 

die Kondensation der MUchsaure (A) mit eInem 
Oberschuft an Alkohol (B) in Abwesenheit eines 
Katalysators bei einer Temperatur unterhalb 
140*»C durchfuhrt, daB man mlt eInem Alkohol- 
Schleppmittel Oder einem Schleppmittel den 
Qberschussigen Alkohol und das bel der Vereste- 
rungsreaktion gebildete Wasser, jedoch nicht den 
Ester, entfemt, 

in mindestens einem weiteren geschlossenen 

Raum den restlichen Alkohol abzieht und den 
Ester durch Destination unter vennnlndertem 
Druck abtrennt, 

in einem letzten geschlossenen Raum den 

nach Abdestillation des Esters erhaltenen RQck- 
stand mit einem Gemlsch aus Wasser und Alko- 
hol behandelt und das bel dieser Behandlung 



eihaltene Gemisch in den Raum fur die Vereste- 
rung einbringt 

2. Verfahren nach Anspruch 1. daduich gekenn- 
zeichnet, daB man ein Mol-Verhiltnis von Alkohol zu 

5 Milchsaure im Bereich von 1 ,3 bis 4 einhilt 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, da& man den Alkohol unter Methanol. Etha- 
nol, Isopropanol, Ethylhexanol und Ethandlol 
ausw3hlt. 

10 4. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Schleppmittel eine Verblndung ist, 
die mlt Wasser ein Azeotrop bQdet 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man das Schleppmittel unter Toluol. 

IS Benzol. Xylol. Isopropyloxld, Butyloxld, Methyl-teit- 
butylether und Cydohexan auswahit 

6 Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Schleppmittel Cydohexan ist 
7. Verfehren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 

20 zeichnet daB man in dem letzten geschlossenen 
Raum den RQckstand mlt dem bei der Veresterung 
erhaltenen Gemisch aus Wasser und Alkohol bei 
einer Temperatur Im Bereich von 100 bis 160«C, vor- 
zugsweise von etwa 130**C, behandelt 

25 

Claims 

1. Process for the preparation of optically pure 
30 alkyi lactates by condensation of an enantion^r of 

lactic acid (A) with an alcohol (B) containing 1 to 12 

carbon atoms, characterized in that : 

— the condensaUon of lactic acid (A) with an 
excess of alcohol (B) Is carried out in at least one 
35 endosure in the absence of catalyst at a tempera- 
ture betow 140"C, In that the excess of alcohol 
and the water produced by the esterification reao 
tion, but not the ester, are rsmoved by means of 
an entrainment using alcohol or by means of an 

40 entralner, 

the remainder of ttie alcohol \s removed in at 

least one separate endosure and the ester is iso- 
lated by distillation under reduced pressure, 
the residue obtained after distillatton of the 

45 ester Is treated in a last endosure with a water 
alcohol mixture, and the mixture originating from 
the said treatment Is introduced into the esterifi- 
catksn endosure. 

2. Process according to Claim 1 , characterized In 
so that a molar ratio of alcohol to lactic acid of between 

1.3 and 4 Is employed. 

3. Process according to Claim 1 . characterized in 
that the alcohol is chosen from methanol, ethanol. Iso- 
propanol, ethylhexanol and ethanediol. 

55 4. Process according to Claim 1 , characterized in 

that the entralner Is a compound forming an azeot- 

rope with water. 

5. Process according to Qaim 4, characterized In 
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that the entrainer is chosen from toluene, benzene, 
xylene, isopropyl ether, butyl ether, methyl tert-butyl 
ether and cyclohexane. 

6. Process according to Claim 4. characterized in 
that the entrainer is cyclohexane. s 

7. Process according to Claim 1 , characterized in 
that In the last enclosure the residue is treated with the 
water-alcohol mixture from esterification at a tem- 
perature of between 1 00 and 1 eo^'C and preferably at 
about IdO'^C. m 
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